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S • 3.72 209 814/1*4? 



R 5 a) die glclchc Bedeutung u-ie n ? a) hat odor 

b) einon C 3 -C 1() -Alkenyl-, C 3 -C 1() -Alkinyl-, C 3 -C 10 -Halogcn 

alkenyl-, 2 « -Furyl-Cj-Cg-alkyl-, 2 '-Thienyl-Cj^- 
s .!,. alkyl- Oder einen Phenyl -C^-Oj-alkylrest , wobei dor 

Phenylrest durch elektronenliefernde Substituentcm, 

vorzugsweise Hydroxy-, Alkoxy- und/oder Aminojruppcn , 

substituiert 1st, bedeutet, 

R 6 a) die glelche Bedeutung Tie Rj a) hat oder 
; b) einen 2 , .-Furyl-, 2 , -Thienyl-, einen fl-Phenylvinylrest , 
wobei der Phenylrest wie oben angegeben substituiert 
sein kann, oder einen C 3 -C 10 -alkenyl-, C 3 -C 10 -Alklnyl- 
C 3 -C 1Q -Halogenalkenyl-, C 3 -C 1() -Halogenalkinyl-, 
2 '-Furyl-. C x -C 3 -alkyl-, 2 • -Thienyl-Cj-Cg-alkyl- 
oder einen Phenyl-Cj-Cg-alkylrest , wobei der Phenyl- 
rest durch elektronenliefernde Substituenten, vor- 
zugsweise Hydroxy-, Alkoxy- und/oder Aalnogruppen , 
substituiert 1st, bedeutet, 

wobei aindestens einer der Reste R g und Rg die Je r 
weils unter b) angegeben© Bedeutung besitzt, 
ait Ozon behandelt und die so erhaltenen Verbindungen 
hydrolysiert bzw. reduzlert. 

Verbindungen der allgemeinen Formal 

r-S-CH -C< » IXI 

H — CO * 
I 

worln Rj, Rg, R 3 und R 4 die in Ansprueh 1 angegebenen 
Bedeutungen haben und aindestens einer der Reste R^ und Rg 
die Jewells unter b) angegebene Bedeutung besitzt. 
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tontansprUche 

Vcrfahren zur Herstellung von Azetidinonc»-(2) dcr p.llge- 
neinen Formel 

R 2 -(Y) n — C!I-C( 3 

N — CO 
I 

*1 



worin 



R- a) eln Wasserstof f atom, einen Phenylrer.t, der durch 
Alkylgruppen, vorzugsweise mit 1 - 4 Kohlenstoff- 
atomen, Halogen-. Nitro-, Cyan-, Sulfamido-, Carbon- 
amido-, Carbonsaureester-, Alkylsulf onyl- oder Tri- 
fiuormet.nylgruppea substituicrt sein kann, einen 
Cl -C 10 -Alkylrest, C 5 -C 7 -Cycloalkyl- , Cg-Cg-Cyclo- 
alkyl-Cj-Cg-alkyl-, C 2 -C 10 -Halogenalkyl-, Cg-C^- 
Halogenalkenyl-, C 1 -C 3 -Cyanalkyl- , Cj^-Alkyl-X- 
C 0 -C e -alkyl-, wobei X ftlr Sauerstoff oder Schwefel 
steht, einen Phenyl-^ -C 3 -alkylrest , wobei der Phenyl- 
rest. wie obcn angegeben, substituiert sein kann, oder 
b) einen Carboxy-C^Cg-alkyl-, ^-Cg-Alkoxycarbonyl- 
Cl -C 6 -alkyl-, einen Formyl-C^Cg-alkyl- oder einen 
Cl -C 6 -Alkyl-carbony 1^-Cg-alkylrest bedeutet , 

IU a) einen Phenylrest, der durch Alkylgruppen, vorzugs- 
A weise mit 1 - 4 Kohlenstof fat omen , Halogen-, Nitro-, 
Cyan-, Sulfamido-, Carbonamido-, Carbonsaureester-r 
Alkylsulfonyl- oder Trif luormethylgruppen substitu- 
iert sein kann, einen Cj-C^-Alkylrost . C 5 -C 7 -Cyclo- 
alkyl-. Ca-Cg-Cycloalkyl^-Cg-alkyl-, C 2 -C 1Q -Habgen- 
alkyl-, Cl -C3-Cyan-alky3-, C^-Alkyl-XTOj-Cg-alkylr, 
wobei X fur Sauerstoff oder Schwefel steht oder einen 
Pnenyl-Cj-Cg-alkylrest, woboi der Phenylrest wio oben 

./22 
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. «. c Bl « k::nn*Wdcutet, oder 
ange R ebcn substltuiort sein K-n 

carbonyl^-Cg-alltyl , ^ r c „ c -aikylrest 

alkyl- odcr einen C^-Cg-Aii.** i 

w eil B unter b) angegebene BodeuUing besitst. 
. ein Oder H.logcnato... ^T^/^, 

3 Chlor- Oder Bronatom, eine Hydroxy-, eine Azioo 

r*c,H^ gW po ode, eino - 

K „r»eX K-,0,-0- 7 ^^I^e. die 

ffrimnfi vorzuesv/eise mir x •* n>w 

:r^.u oder c^-— : oder 

seln kann, einen Arylrest, vor allem ein. Phenyl 
«l»hthylrest dio durch AXkyXgruppen . vorzugsvelse 
Z T- 4 Konlensto fl ato,en. Alkoxygruppeo , vorzugs- 
weise .It 1 - 4 Kohlenstoi fatomea, HaloBen.to.nen, 
Hltro- Cyan-, Sulfonaoido-, Carbonsaureest 
Carbonado-. AlKyXs-Xtonyl- oder Trlxluomethyl- 
gruppen substituted seln konnen, 
„ ein «asserstofx- Oder eln Halogenato*. Insbesondere ein 

4 Chlor- oder Bromatom, bedeutet, 
Y fur -O- oder -S- steht und 
n null odor 1 bedeutet, 

dadurch gekennzolchnet, daB nan Azctidlnone-<2) d.r alXge- 
meinen Formel 



»6-">n-? H -?C 3 
N — CO 
I 

R«. 



ftrln n R Y und n die vorstchend genannten Bedeutungen 
•T^er cinen Dcnzhydry 1 - odor TrityUest, ^ 

2098 1 U I 1 649 



20A6823 

Datum: 17. Septowbor 1970 Dr.B/jk 

, w H0E70/F 180 

Aktonzeichen : 

Neu e Azotidinone-(2) und Verfahren zu dererx l lerstellung 

Die vorliegendo Erfinduug betrifft oin Verfahren zur Hcr- 
stellung von A/etidinonca-(2) der a] lgemeinen Formel 

n 2 -<Y> n -cn-c^ 

N — CO R 4 
I 

R l 

worin 

R a) ein Wasserstof f atom, einen Phenylrest, der durch 
1 Alkylgruppen, vorzugrweise mit 1 - 4 Kohlenstoff- 

atomen, Halogen-, Nitro-, Cyan-, Sulfamtdo-, Carbon- 
ado-, Carbonsaurcester-, Alkylsulf onyl- Oder Tri- 
fluormethylgruppen substitutiert sein kann, einen 
Cl -C 10 -Alkylrest, C 5 -C 7 -Cycloalkyl-, C 3 -C 6 -Cyclo- 
alkyl-Ci-Cg-alkyl-, Oj-C^-Halogenalkyl-, C 3 -C 1() - 
Halogenalkenyl-, Cl -C 3 -Cyanalkyl- . C^-Alkyl-X-r 
C -C r -alkyl-, woboi X fur Sauerstoff odor Sehwefel 
.teht. omen Phenyl-C^-alkylrest , wobei der Phenyl- 
rest wie oben angegoben, subetituiert sein kann, 
Oder 

b) oinen Carboxy-C^Cg-alkyl-* C^Cg-Alkoxycarbonyl- 
Cl -C 6 -alkyl-, einen Formyl-Cj -Cg-alkyl- oder einen 
C^-C 6 -Alkyl-carbonyl-C 1 -C 6 -alkylrest bedeutet, 

o a) einen Phenylrest, der durch Alkylgruppen, vorzugsweise 
mit 1 - 4 Kohlenstoffatomen, Halogen-, Nitro-, Cyan-, 
Sulfamido-, Carbonamido-, Carbonsftureesteis Alkyl- 
sulfonyl- oder Trif luorraethylgruppen substituiert 
sein kann, einen C^C^-Alkylrcst , C 5 -C 7 -Cycloalkyl-, 
C-C.-C/cloalkyl-C.-Cg-alky^ C 2 -C 10 -Halogenalkyl-. 

2G98U/1649 
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R 3 



R 4 



C,-C,-Cyan-alkyl-. ^^-Alkyl-X-C^Cg-alhyl-. «nluM 
X ft£ Sauerstolf Oder Schwefel steht odor einen 
Pheuyl-C^-alkylrest, wobci der Phenyl* est wie ob,n 
angegcben substituiert sein kan»*.> bodeutc . . odor 

falls n null it«t. f 
b ) oincn Pormyl- odcr Carboxylrest /oder ei.,c. Formyl- 
cnrbonyl- Cl -C 6 -alKyl-, C^Cg-AlUaxy-carbcnyl-C^C - 
alkyl- oder etnen C^Ce-Alkyl-arbonyl-C^C^alKylrcsL 
bedeutet, wobei miadestens elncr dor Restc 14 unci l: 2 
die joweils unter b) angegebene Bedeutung bcsitzt. 

ein Wasserstoffatom Oder Halogenatom, in'besondere ein 
Chlor- Oder Bromatom, eine Hydroxy-, eine Azido- oder 
eine Acylaminogruppe oder eine Sullonyloxygruppe der 
Formel R-S0 2 -O- bedeutet, in welcher R eine Alkylgruppe, 
vorzugsweise mit 1 - 4 Kohlenstof f atomen , die durch 
Halogenatome oder Cyangruppen substituiert sein kann 
einen Arylrest, vor allem einen Phenyl- oder Naphthylrest 
die durch Alkylgruppen, vorzugsweise mit 1 - 4 Kohlen- 
stof fatomen, Alkoxygruppen , vorzugsweise mit 1 - 4 Kohlen 
stoffatomen, Halogenatomen, Nitro-, Cyan-, Sulfonamide-, 
Carbonsaureester-, Carbonamido-, Alkylsulf onyl- oder 
Trifluormetbylgruppen substituiert sein konnen, 

ein Wasserstoff- oder ein Halogenatom, insbesondere ein 
Chlor- Oder Bromatom, bedeutet, 



Y fUr -O- oder -S- steht und 
n null oder 1 bedeutet, 

bei dem man Azetidinon-(2) der allgemeinen Formel 



R 

R^-(Y) -CU-C^_ 4 11 



*6 



I ^R 3 
-CO 3 



*5 



*) oder einen Ilenzhydryl- odor Tritylreat ,/ 3 
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R 5 



R 



6 



worm « 3 . B 4 . V u=d n die vorstehend genannton Bedeu- 
tungen haben, 

a) die gleiche OedeutunE wle 14a) hat, Oder 

b) .men C^-Alkenyl-. C 3 -C 10 -! ! r.lo B<! nak«Byl- > 
2 .-Fury?-ci-C 3 -alkyl-. 2 •-Thicnyl-C 1 -c 3 -alkyl- oder 
einen Phenyl -^-Cj.-alkylrest. wobel der Phenylrest 
durch elektrcnenl'lefernde Substltuenten. vor.ugsw e 5 = 
Hydroxy-. Alkoxy- u»d/oder talnogruppen substltuiert 
1st, bedeutet , 

a) die gleiche Bedeutun«c »le 14a) hat, Oder 
b eiuen2-ruryl-. 2 --Thlenyl-. elnen ^'^"f""' 
„obel der Phenylrest *1. oben ""=^eb.n substltule.t 
sein kann, oder elnea C 3 -C 10 -Alkenyl-. Cj-C, -Alklnyl-. 
C,-C, n -Halo g enalkenyl.-, C 3 -C 10 -Halogenalklnyl-. 
2^-ruryl-C 1 -< :a -alkyl-, 2 •-Thienyl-C 1 -C 3 -alkyl- Oder 
elnen Phenyx-^-alkylrest, wobel der Phenylrest 
durcb elektronenliefernde Substltuenten, vorzugs»eise 
Hydroxy-, Alkoxy- und/oder talnogruppen, substltuiert 
1st. bedoutet, 

wobei ,ninde S tens einer der Reste R g und R fi die Jewells 
untev b) angegebene Bedeutung besitzt, 

■It Ozon behandelt. «nd die so erhaltenen Verblndungen 
hydrolysiert bzw. reduziert. 

Weiterhin betrifft die vorliegende Erfindung neue Verbindun- 
gen der allgemeinen Formel 

k 4 



H^-S-CH-C 



N — CO 
I 

worin R lf R 3 und R 4 die i> Anspruch 1 angegebeaen Bedeutungen 
haben und 

./4 
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2 a) einon Phcnylrest, dor durch Alkylgruppen, vorzugs- 

weise mit 1-4 Kohlcnstof f ato: -en , Halogen-, Nitro-, 
Cyan-, Sul/mnido-, Carbonimido-, Carbon.sfvureest.er-, 
Alkylsulfonyl Oder Trif luormethylgruppen substituicrt 
gem kann, einen Cj-C^-Alkylrest , C,.-C 7 -Cycloalkyl- , 
Ca-Cg-Cycloalkyl-C^Cg-alkyl. C 2 -C 10 -Halogcnalkyl-, 
Cl -C 3 -Cyan-alkyl,' Cj-^-Alkyl-X-Oj-Cg-plkyl-, *oboi 
X fur Sauerstoff Oder Schwefcl steht, odcr einen 
Phenyl-Cj-Cg-alkylrest, wobei dcr Phenylrcst wic oben 
angegeben substituiert sein kann. bedeutet*) oder 
b) einen Forrayl-oarbonyl-Cj-Cg-alkyl-, C^Cg-Alkoxy- 

carbonyl-Cj-Cg-alkyl- odor einen C^Cg-Alkyl-carbouyl 
Cj-Cg-alkylrest bedeutet, 

wobei mindestens einer der Reste und die Je- 
wells unter b) angegebene Bedeutung besitzt. 

Das erf indungsgemafce Verfahren wird nachstehend an elnigcn 
typischen Beispielen f ormelmaUig erlautert: 



0, 



CHN 3 



CgH 5 -CH-CH-CH — CHN 3 3 } \ C -CH - C 

N — CO H N — CO 

CgH 5 . C G H 5 



LJ-CH -cCci ^ HOOC-CH — < cl 

N — CO N CO 

CHg^jf CIUjCOOH 

*) oder cinon llenv:hy«lryl- odcr einon Tritylrest, 

./4a 
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N CO 

OCH 



CH 3 



N — CO 
I 

\ 3 CI^COOH 

CiI 2^- OC,I 3 
OCH^ 



CH.-C-CB,- G-CH - CH-N 3 _°3_^ CI1 3 -C-CH 2 -S-C» - CM, 
N — CO O H — CO 

C^-C-CH, CB.-C-CB, 



I 

CH 3 



O 



CH 3 °3 ^CO^^ 

CH^C-C^S-CH- CH-N- CH.^-8-C- - CH-H s ^ 

C N — CO 



I I ^CO 
N - CO 
I 



I 



CI^-C-C^ CH 3 0^-CH 2 



Cl 



HChC^-S-CH-CH-OSO^^-ChT^ ^C-C-CHgS-CH-CH-O^-Q-Og 



O N — CO 

I 



N — CO 

C 6 H 5 C 6 H 5 



./5 
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Besoud^re Bedeutung koomt d^jenigen Verbindunpen der obcu- 

genanutea Formcla I, II und III zu. in dencn die Keste 14 

bis R a die folgenden Bedeutungen haben: 
6 

Rl - Phenyl. Benzyl, Wasserrtoff, Carboxymrthyl . Acetonyl. 
Formylraethyl; 

R2-Y- Formyl. C^oV/^etW^io. Acetonylthio , Formylcarbo- 

nylmethyl, Phenyl; 
r u - Halogen, insbesondere Chlor oder Brom. Wasserstoff ; 
R - Halogen, insbesondere Chlor, Brom, Wasserstoff, Hydroxy, 
3 Azid. Phthalimido, Alkyl- und Naphthylsulf onylreste 
Oder Phenylsulfonyloxyreste, wobei der Phenyl- bzw. 
Naphthylrest durch 1-3 Methylgruppen oder Halogen- 
atome, insbesondere Chlor oder Brom, substituiert 
sein kann; 

R - Phenyl. Benzyl, Wasserstoff, Furfuryl- oder Alkenyl- 
reste, insbesondere 2-Methyl-propen-(2)-yl , 2-Chlor- 

propen-(2)-yl oder Propen-(2) -yl ; 

venn n null 1st, 
r - Phenyl, Styryl. Vinyl. Furyl , / Methylthio- oder 

Alkenylthioreste, insbesondere 2-Methyl-propen-C) -yl- 

thio, 2,3-Dimethyl-buten-(2)-yl-thlo oder Propargyl- 

thio > Tritylthlo. 
Die beim erfindungsgemaflen Verf^ren verwendeten Ausgangs- 
verbindungen der obigen Formel II kbnnen in an sich bekann- 
ger Weise hergestellt werden, beispielsweise durch Umsetzung 
von Saurechloriden mit der entsprechenden Schiff 'scben 
Base . 

Bel dem erf indungsgemafien Verfahren war es uberraschend, dafl 
der empfindliche fi-Lactamring nicht angegriffen wird; aufler- 
dem war es sehr Uberraschend. dafl selbst bei Anwesenheit 
leicht oxidierbarer Gruppen.wie dem Sulf idschwef el , dieser 
nicht zum Sulfoxid oder Sulf on oxidiert wird, sondern dafl 
ungeeattigte Systeme spezifisch aboxydiert werden. 

./6 . 
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(«* Ao'nubne von 2 ^ totloortQUl%i l«t.. » Ozon 

E en verbrauchen ebenfall, 2 ^tioo ^ Q uoppelbindungcn , 
el^loktrophllea Reagen* darstelXt. aerden PP 

r Lotleender Geschwlndigkelt , so daH oloo selektlve 



1st. 



Die bei dor Oxydatloo gebild.ten prlnaren Oxyd.tionsprodukte 
(O*onide. Peroxyde, brauche. nicbt "°»"\™"^JZ' 
dorn sie konnen durch reduktive Oder hydroxy tlsche ^f" 
IZiZ direkt in die or, IndunssgenK* beschrlebenen Axetidl- 
nooe-(2) dor Formel I ubergefuhrt «erden. 

». Oxydationen konnen in aprotlsoben, hydroxyXf roien Lo- 
eungsStteln, wie MethyXencblorid. AtnylenehXorid. Ac.ton. 
* " , * t Tot . , hy drof uran , Dloxan, Dlnethyifornamld. 

! .•■ B ..n»cmitteln wie niederen Alkoholen, nie- 
gruppenhaltigen Losungsraittem, wie 

a,. wasser auseeftlhrt werden. Es 1st 

deren Carbonsauren Oder ■ au , ^e* ernBgen 

euch nogiich und Insbeeonderc in Hlnblick au* I. 
„nd Aufarbeitung vorteilhaft. in Mlschungen bolder Loeungs 
mittelgruppen zu arbeiten. 

Dl. neaktion .wird in aligoneinen bei 

-80 und +S0°C ausgefUhrt. doch 1st auch das Arbeiten bei 

JLre. Tenperaturen bis et.a 100°C nogXleh Bei 

Holt anderor leicht oxydicrbarer oruppen, eie SaXxidsob«- 

feX, wird vorrugs.else bei Teoperaturen unterh.lb -20 C, 

gearbeitot . 

Verbindung.n, die elne reduktlvo Spaltu„ E der primaren Oxyda- 

♦ ) d. h. 1 Aquivalent Ozon ,/7 
.) „oi innon die ''£^^,,649 
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tionsprodukte bewJrkcn, stnd :.us der Litc.atur bekannt. Ver- 
vcndet werden konnen z. B. Phosphine, wie Triphcylphosphin, 
Tributyl P ho::phin, Phosphite, win Triphonylphosphil:, Triathyl- 
phosphit, Kaliumjodid, Dimethylsulfid, kataly tischer Wasser- 
Btoff, Lilhiumaluminiuahydrid, Natrimssulf it und Natriu.bisul- 
fit. 

Eine hydrolytische Spaltung der Primaroxydationsprodukte 
*ird erreicht, wenn die Oxydation in Gegenwart von hydroxyl- 
haltigen Losungsmitteln ausgefuhrt wird. Diese konnen auch 
nachtragiich hinzugefugt werden, auch Zusatze von sauren 
(z. B. H2S0 4 , H 3 P0 4 , BF 3 -Xtherat) oder basischen Katalysa- 
toren (z. B. NaOH, CIIgCOONa, Pyridin, Triathylaniu) sind 
moglich. 

Die bel der Oxydation von halogensubstituierten Doppelbin- 
dungen gebildeten Saurehalogenide werden durch Zusatz von Al- 
koholen und Pyridin direkt in die Saureester durch Zusatz 
von Wasser in die Carbonsauren ubergefuhrt. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren ist praparativ wertvoll. Ins- 
besondere die beschriebenen 4-schwef elsubstituierten Azeti- 
dinone-(2) mit funktionellen Gruppen an Schwefel und Stick- 
stoff sind wichtige Ausgangsverbindungen zur Darstellung wei 
terer Azetidinone-(2) . So konnen z. B. durch Ringschlufl un- 
ter Eliminierung von Wasser Azetidinone-(2) mit ankondensier 
ten Ringen in Stellung 1,4 erhalten werden. Die er- 

findungsgeraaflen Verbindungen stellen weiterhin wertvolle bak 
teriostatiscbe und bakterizide Mittel dar. 

Beispiel 1 t 

* 

in eine LSsung von 12,8 g (0,04 Mol) N-Phenyl-3 ,3-dichlor- 
4-styryl-azetidinon-<2> in 170 ml Methylenchlorid wird bei 
-50°C ein Ozon-Sauerstof f strom (1 mMol 0 3 /Min.) eingeleitet. 
Hach 200 Minuten ist die berechnete Menge von 0.04 Mol Og 
aufgenommen . Nach Zugabe von 10 ml Dimethylsulf id wird die 
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LoMini; 20 Stundcn bei Kaumtempcratur stehen gelas on und an- 
schlieflend 2 mal «it pefsat ti„ I cr W assri C or Katriu,ubicarbou,t- 
losunc C ev;a,chen. Nach Vcrdamr^n des rolhylcnchloridu ver- 
bloibcm farblosc Krlstalle. <io nach u*:ri.tkliUiortni aue 
Chloroform bei 120 - 121°C schmelaen . 

Ausbcute 0,1 g (82 % der Theorie) N-Phenyl-3 ,3-dic».lor-4- 
f orwyl-azetidinon-(2) . 

r lUdoHO, berechnet:C 49,21 112,89 C120.O5 N 5,74 % 
W44ll) gefunden :C 49,2 H 2,9 CI 28,9 N 5,7 %. 

Hit 2 4-Dinitrophenylhydrazin in Alkohol/Schwef elsaure (R.L. 
Shriner, R.C Fuson, D.Y. Curtin, The Systematic Identifica- 
tion of Organic Compounds Wiley N.Y., 5. Auflage, S. 126) 
bildet sich quantitativ das 2 ,4-Dinitrophenylhydrazon vom 
Schmelzpunkt 234 - T35 C. 

CA^K-O- berechnet: C 45,30 H 2,61 CI 12,72 N 16,51 % 
(42^2) g^unden : C 45,5 H 2,8 CI 16,8 N 16,5 % 

Durch Ansauern der bicarbonathal tigen Waschwasser warden 
farblose Kristalle erhalten, die nach Umf alien aus Methanol: 
Wasser (1 A 1) bei 119 - 120°C schmelzen. Sie sind in alien 
Eigenschaften rait Benzoesaure identisch. 

Nach Reduktion der ozonisierten Losung mit Triphenylphosphin, 
Kaliumjodid, Palladium/Wasserstof f ode*- Natriumdithionit ent- 
steht das 4-Forraylazetidinon-(2 ) in vergloichbarer Ausbeute. 



Belsplel 2 t 

5,8 g (0,02 Mol) trans-N-Phenyl-3-azido-4-styryl-azetidinon- 
(2) in SO ml Mothylenchlorid wordcn bei -GO°C mit Ozon so- 
lange behandelt, bis elne Blaufarbung der Losung das Ende der 
Rcaktlon anzelgt. 

Nach Zugabo von 5 ral Dime thy lsu If id und Aufarbeitunc wle in 
Beispiel 1 boschriebcn, warden 2 g (SO % der Theorir) Benzoe- 

./9 
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40 



Serpen: C».« "3.6 HZO.O % 
2 .4- 0 inltrcphcn,lU,-ra M n echntlzt b.l 21 O n C untor Zcr- 



setzung. 



C H KO ft berechnet: C 48.49 H 3,05 N 28,28 % 
C 16 H 12 N 8°5 . 8 ? h 3,1 H 28,3 % 

(396,3) gefunden : C 4»,7 n , 



Bclspiel 3: 



o . ro 009 Mol) trans-N-Benzyl-3-azido-4-styryl-a«eti- 
2,7 g (0,009 Mol) tran besc hrieben »lt Ozon oxy- 

dinon-C2) werden wie in Beisplel ^ ^ 

trans -N-Benzyx » ^u-^aki-erisiert werden 

das als 2.4-Dinitropbenyl "^^^^^^^t 
k ann. Man erhalt bierbei gelbe Kr^talle . 
158 - 160°C. Die Ausbeute betragt Z.zg vow » 

C H N Oc berechnet: C 49,76 H 3,44 H 27,31 % 
C 17 H 14 N 8°5 . V 40 8 H 3,5 H 27,6 % 

(410,4) gefunden : v 4',° » » 

Belsplel 4 : 

Mfl n 4-Vinylazetidinon-(2) warden in 200 ml 
V S 1 \ bei J^C Ms z«r bleibenden Blauxarbung -it Ozon 
r^ndelt Hact zugabe von lO .1 Dimetbylsulfid wird 15 
behandelt. «acn *u B » cnarakterisierung 
Stunaen bei 1Uu.te-per.tur bela ""; o I " ) C t"a .odenu .in. 
de . so .rHait.n.n ^f^^JiS—. >» 
Ldsung von 6 g (0,03 Mol) 3,* uxn*i. * ^ 
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kohol/SchwefclsJiure (R.L.Shriner , R.C Fuson, D.Y. Curtin, 
The Systematic Identification of Organic Co. pounds , 5. Auf- 
lage, S. 237) zugegeben. Der aurpefallcnc Hiedcrschlag (6 g) 
von 4-FoxTuyl-azetidinon-(2)-2,4-dinitrophcnylhydrazon wird 
nus Eisossig umgefallt und schmilzt dann bei 142 - 144°C. 

C, rt H o K-0- bcrcchnet: C 43, 02 H 3,25 N 25,08 % 
(279,2) gefunden : C 43, O H 3,2 N 25,0 % 



Beispiel 5; 

6 g (0,02 Mol) N-Benzyl-3,3-dichlor-4-/~furyl-(2 «)7-azeti- 
dinon-(2) werden in einem Gemisc h von 80 ml Methylenchlorid 
und 5 ml Methanol bei -50°C mit einem Ozon-Sauerstof fstrom 
(1 mMol 0 3 /Minute) behandelt. Nach Aufnahme von 0,032 Mol Og 
ist die Losung blau gefarbt. Es werden 0,5 ml konzentrierter 
Salzsaure zugegeben und 24 Stunden bei Raum temper a tur belassen. 
Die Losung wird sodann 3 x mit gesattigter wassriger Natrium- 
bicarbonatlosung extrahiert, worauf die Bicarbonatlosung 
mit Salzsaure angesauert wird. Mit Methylenchlorid werden 
daraus 5 g eines sauren Harzes extrahiert, das mit Kalium- 
hydroxyd in Athynol neutralisiert wird. Zur Charakterisierung 
des so erhaltenen N-Benzyl-3 ,3-di c.hlor-'i-carboxy-azetidi- 
non-^) werden zU dieser Losung 5 g (0,021 Mol) p-Chlorben- 
zyltbiuroniumchlorld in 50 ml heiflem 95 % Xthanol gegeben 
(R.L . Shriner, R.C. Fuson, D.Y. Curtin, The Systematic Iden- 
tification of Organic Compounds, 5. Auflage, S. 237). 
Nach 2 Tagen werden 5 g f ariose Kri stall*, vom Schmolzpunkt 
170°C abfiltriert. Der Schmelzpunkt bleibt nach Umf alien 
aus Dioxan unverandert. Man erhalt in einer Ausbeute 
von 53 % der Theorie das p-Chlorbenzylthiuroniumsalz des 
N-Bcuzyl-3 ,3-dichlor-4-carbo::y-aze tidinon-(2 ) . 

./II 
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CAftW *>r.:C«.07 H 3.82 01*2.40 8,85 S G.75 % 
B eisoiel 6; 

24 g (0,08 Hoi) K-Benzyl-3. 3.-1^-^^1.(2 •i7-a«tidinon- 
(2)%erae 0 lu 300 *1 ElsesslB bei + 20°C nit 0*°n behandelt. 
Hacb Aufnabno von 0.156 Hoi 0 3 1st die «:'^' 
Der Elseselg wlrd anscblleBend 1. VaUuu* boi 20 - 30 C Bad- . 
temperatur entferot. Zur Kennzeichnuan dor erhalteneu 4- 
Carboxy-Verbindung wlrd der RUcUstaad ersctaopfend -It elner 
^erf-ebeu „la*o»etbaolosu» B bebaadelt. Die X £ 
16 5 e H-Beazyl-3.3-dlchlor-4-carbo«.ethoxy-Rzetldlnon-(2> 

11 Fo" eine. rarblosen bis vo„ Sledepu„.=t 148 - 150°C/0.01 Torr; 
die Ausbeute betragt 72 % der Theorie. 

C^Cl^ berecb.net> C 50.02 H 3,85 CI 24,61 N 4,86 % 
(288,1) gefundea: C 50,3 H 3,7 CI 24,4 N 5,0 % 



Belsplel 7; 

22 3 g (0,06 Mol) N-Phenyl-3,3-dlbrom-4-/ruryl-C2«i7-a*etidl- 
non-(2) werden in 250 .1 Eisesslg bei + 15°C ait Ozon oxydlert. 
Nach 6 Stundea 1st die Liisung Bchwach blau gefarbt und rund 
O 095 Mol O, auf genommen . Nach Aufarbeitung und Bohandeln 
At Diazo»e?nan analog Beispiel 6 wird der nach Verdampfn do. 
Xthers verbleibende Ruckstand tlber Kleselgel (0,05 - 0,2 na, 
desaktiviert mlt 10 % Wasser, 3 x 120 cm Saule) mit Benzol 
chromatographies. In den Fraktionen 3 - 13 (Je 100 ml) wer- 
den lO g (46 % der Theorie) farbloae Kristalle an N-Phenyl- 
3 3 -dibrom-4-carbo*ethoxy-azetidinon-(2) erhalten, die nach 
Wmfallen aue Benzol : Isopropylftther (S : 3) bci 134 - 135 C 
Bchraelzen. 

./12 
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C ll H 9 nr 2 K0 3 berochrot: C 36, 3f II 2,50 Br 44,03 N 3 , 86 » 
(363,0) gefundeu : C 36,6 H 2,5 Br 44,1 N 4,0 



Bcisplel 8: 

11,8 g (0,04 Mol) N-Furfuryl-3,3-dichlor-4-phcnyl-azetidinon- 
(2) werden In 150 ml Eisessig bei +15°C wit Ozon oxydiert. 
Nach Aufnahme von 0,08 Mol 0 3 wlrd der Eisessig im Vakuum 
entfernt und zwecks Charaktcrisierung der erhaltenen Verbin- 
dung analog Belspiel 7 mit Diazomethan behandelt und Uber 
Kieselgel chromatographlort . In den Fraktionen 2-10 werden 
farblose Kristalle erhalten, die nach Umf alien aus Isopropyl- 
ather bel 11* 3 C schmelzen . Man erhalt 3 g (26 % dor Theorie) 
N-Carboraethoxymothyl-3,3-dichlor-4-phenyl-azetidinon-(2) 

C 12 H 11 C1 2 N0 3 berechnet: C 50 ' 02 H 3 ' 85 C1 24,61 N 4,86 % 
(288,1) gefunden : C 50,1 H 4,0 Cl 24,5 N 4,9 % 



Belspiel 9; 

11,5 g (0,04 Mol) N-Fur£uryl-3,3-dichlor-4-/Turyl-(2 , )7-azo- 
tidlnon-(2) werden in 150 ml Elsessig bei +20°C wahrend 8 
Stunden mit Ozon behandelt, wobei 0,14 Mol O3 verbraucht wer- 
den. Zur Charalcterisierung dos so erhaltenen N-Orboxymethyl- 
3,3-dichlor-4-carboxy-azetidlnon-(2) wird mit Diazomethan 
urageaetzt und dann -cmaO Belspiel 7, jedoch mit Xthylacetat : 
Cyclohexan (2 : 1) als Elutionsmittel chromatographisch ge- 
reinlgt Man erhalt N-Carbomethoxymethyl-3 ,3-dichlor-4-carbo- 
methoxy-azetidinon-(2) als viskoses Ol, das bei 130 - 135 C/q05 
/Torr siedet. Dio Ausbeuto betragt 4,6 g (42 % der Theorie). 

C 8 H 9 C1 2 N0 5 bsrechnet: C 35,58 H 3,36 Cl 26,26 N 5,19 % 

(270.1) gefunden : C 36,2 H 3,6 Cl 25,9 N 5,2 % . 

./13 
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Deispiel 10: 



7,6 g (0,02 Mol) trans-N-Phenyl-3-phthP.limido-4-/~2«- 
methyl-propen-(2')7-yl-thio-azetidinon-(2) in 250 ml Kethylc.;- 
chlorid warden bei -60°C mlt Ozon behandelt (0,4 mMol O3/KI- 
nute). Nach Aufnahme von 0,02 Mol 0 3 ( 1 Equivalent) werden 
10 ml Dimethylsulfid zugegeben und 5 Stunden bei naumtempe- 
ratur belassen. Der nach Verdampfen des Methylenchlorids 
verbleibende teilwelse kristalline Ruckstand wird mit Metha- 
nol digeriert, worauf die in Methanol unloslichen Kristalle 
aus Chloroform : Isopropylather (1 : 2) umkristallislert 
werden. Man erhalt 5 g (66 % der Theorie) trane-N-Phenyl- 
3-phthalimldo-4-acetonylthio-azetidinon-(2) vom Schmelzpunkt 

172 - 173°C. 

Cg^gH 0 4 S berechnet: C 63,15 H 4,24 N 7,36 8 8,43 % 
(380,4) gefunden : C 62,6 H 4,2 N 7,6 8 8,3 % 



Das entsprechende 2 ,4-Dinitrophe*ylhydrazon schmilzt bei 257°C 
OjgHjj^ berechnet: C 55,71 K ? . >0 N 14,99 8 5,72 % 
(560,6) gefunden : C 55,4 H 3 k 8 N 15,2 8 5,9 % 



Beispiel 11; 

6,3 g (0,02 Mol) trans-N-/2" , -Methyl-propen-(2 , )7-yl-3- 
phthali*ido-4-methylthio-azetidlnon-(2) in einem Gemlsch aus 
200 ml Msthylenchlorid und 50 ml Methanol werden wie in Bei- 
spiel 10 besc-Jirieben mit Ozon oxydiert. Die Aufarbeitung 
gemaO Beispiel 10 liefert trans-N-Acetonyl-3-phthalimld©-4- 
methylthio-azetidinon-(2) in Form farbloser Kristalle worn 
Schmelzpunkt 108 - 109°C. Die Auabeute betragt 4,6 g ent- 
aprechend 72 .% der Theorie. 

C.JLXOJ berechnet: C 56.59 H 4,44 N 8,80 8 10,07 % 
illB t 4) gefunden : C 56,8 II 4,6 N 8,0 8 10,0 % 

,/14 
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Bdrptel 12: 

25 g (0,07 Mol) trans-N-/2-'-Uctl,yl-propen-(2')7-yl-3- 
phthnl i nido-4-^'.nethyl-propea-(2')7-yl-thio-azet j dinon-(2) 

werdoA in Methyl cnchlorid : Methanol (500 : IOC ml) bei 
-CO°C mit Ozon ocydlort . Kach Aufnahme von 0,14 Mol 0 3 warden 
40 ml Dimethylsulfld zugegeben, *orauf 5 Stunden bei Raumtem- 
pcratur belassen wird. Nach Verdampfen des Lbsungsmittelo 
wird dor krlstalline RUckstand zur Entfernung von Verunrei- 
nlgun B ea mit Methanol digeriert. Die erhaltenen iarblosen 
Kristulle werden dann mehrmals mit eiskaltem Methanol ge- 
waschen , 

Ausbcute 21 g (83 % der Theorie) an trans -N-Acetonyl-3-ph thai - 
imido-4-acetonylthio-azetidinon-(2) vom Schmelzpunkt 129 - 

130°C. O 

r H ir N 2 0 5 S berechnet: C 56,66 H 4,48 N 7,77 S 8,90 % 

(360,4 ) gefunden : C 56,8 H 4,5 N 7,9 S 8,8 %. 

Das entsprechende Bis-2 ,4-Dinitrophenylhydrazon schmiizt bei 
240°C. 

C «H*„N,„0„S berechnet: C 48,34 II 3,36 N 19,44 S 4,45 % 
292410 11 gefuadta s c 48fl H 3>6 N 19>1 S 4,8 % 



(720,7) 



Beispiel 13: 

GemaB Beispiel 12 werden 5,7 g (0,015 Mol) trans-N-yfa 
Me thy lpr open- (2 • )/-y 1-3 -tosyloxy -4-/2" '-methyl -propen- (2 ')/- 
yl-thio-azetidinon-(2) in Methylenchlorid : Methanol (200 : 
40 ml) bei -60°C mit Ozon oxydiert. Es werden nach Behandeln 
mit Dimethylsulfld, Aufarbeiten und Umkristallisieren aus 
Methanol 3 g (52 % der Theorie) trans-N-Acetonyl-3-tosyloxy- 
4-acetonylthio-azetidinon-(2) in Form farblocer Kristallo 
vom Schmelzpunkt 100 - 101°C erhalten. 

./15 
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49, 

(385,5) ~ gefunden : C 49,8 H 4,8 N 3,2 S 1G,7 % 



_ 2046823 
C 16 H 19 N0 6 S 2 bexechnet: C 49,86 II 4,9'. N 3,63 S 16,64 % 



Analog ergibt die Oxydatlon von 24,2 g (O f 06 Mol) trann-H- 
/2~ , -Mothyl-propen-(2 , )7-yl-3-(p-Chlorphenyl)-sulfonyloxy-'3- 
/2" , -xacthyl-propen-(2»)7-yl-thlo-a5ietidinon-(2) 21,2 g (88 % 
dor Tbeorie) trans-N-Acetonyl-3-(p-Chlorphenyl) -sulf onyloxy- 
4-acetonyl-thio-azetidinon-(2) vom Schmelzpunkt 73 - 74°C 
(aus Methanol) . 

C 15 H 16 C1N0 6 S 2 berechnet: C 44,39 H 3,97 CI 8,74 N 3,45 S15.8DCI 
(405,9) gefunden : C 44,0 II 3,8 CI 8,9 N 3,5 8 15,6% 

Ebenfalls analog liefert die Oxydatlon von 25,7 g (0,O59 Mol) 
trans-N-/2"«-Methyl-propen-(2 «)7 -yl-3-(3» ^•-DichlorpM-jyl)- 
sulfonyioxy-4-^Z* , -methylpropen-(2 *)7-yl-thic— azetidinco -(2) 
in einer Ausbeute von 11,5 g (44 % der Theorie) das trans-N- 
Acetonyl-3-(3 * , 4 1 -dichlorphenyl) -sulf onyloxy-4-acetonylthio- 
azetidinon-t.2) vom Schmelzpunkt 107 - 108°C (aus Methanol). 

C 15 H 15 C1 2 N0 6 S 2 berechnet S c 40,92 H 3,43 CI 16,10 N 3,18 S14,57% 
(440,3) * gefunden : C 40,7 H 3,8 CI 16,4 N 3,3 S143% 



Belspiel 14; . 

5 g (0,02 Mol) cis-N-/~2 f -Methyl-propen-(2)7-yl-3-azido-4- 
/T2 , -methyl-propen-(2 f )7-yl-thio-azetidinon-(2) werden In 
Methylenchlorid : Methanol (200 : SO ml ) bei -60°C mlt 
Ozon oxydiert. Nach Aufnahme von 0,04 Mol 0 3 werden 20 ml 
(CH 3 ) 2 S zugegeben. Dann wird 5 Stunden bei Raumteraperatur be- 
lassen. Nach Waschen mlt Wasser und Abzichen des Losungsmittels 
wlrd der ollge RUckstand tlber Kieselgel (0,05 - 0,2 mm, des- 
aktiviert mit 10 % Wasser 2,5 x llO-cm-Siiule) mlt Xthylacetat 
zu Cyclohexan (2:1) chroraatographiert . In den Fraktlonen 
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, , ,38 %?« T.eoric) eines dOuuscbichtcbro- 
5 . lO «crden 1.9 E * ae . rh alton, das RemKC IR- 

und sra-Spektr*. das cis 11 
a«tidioon-(2) daxstellt. 

19 , (0.055 MOD tran„-H-£2 Chi P . aietldl „oa-(2) »er- 

.nido^-ra'-exWi-P^P--' 2 ^ y , 100 rt ) brt -eo°c 

«tt elnem Ozoa-Sauersto« tBtrom l absorble rt. M 

„ i* men 135 Hlnuten Bind o.»« 3 olncthyl- 

bandolt. Hacn * ,2,„ n - wlrd sodann mlt *J 

B tar* Bauer reagierende Losun,. w ^ 5 

£l«d und 40 -1 "-"^^^L.. AnBchUeAend wird 
Lt 2n-HCl Hatriu-bicaxbooat und «ass har2lg e Buct- 

y.rda»pten d.B Wsun6OTit "£ ' e tat gel^t. «.cb 3 

-tr ~ ^B-r e ruios.n — 

rr.^ - Xtbylacat ~ 

, ,71 * der Tbeorle) tr anB-M-Carbom.tboxy- 

Schaol^punkt 127 - 128 C. 

r , 425 H 4,29 M 7.44 8 8,52 % 

oaa - ^srs-r- 1-1 *" 2>4 " 

Dlnitrophenylbydraxon schmilzt 

— r ; : r : - : '• * 

< * e h Auf nohme vou 1 ,2 Xqulvalenten 0 3 
Wi rd die. Oxon-oxylatlon n*ch Auf noh ^ 
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- - — jf^l^rSSSi" a a, 

„Utonc Harx Ober ^-"^ oben be8 chriebe»n» Product 

cbronatograptalart, bc war Ausb cute) das trnnr.-N- 

S^TSSSS «- - ~° c «— UBltrlota llir ' lcren 

Methanol) «halt«n. 

:sr s:? :s .... * 

(378,8) get.: C 53,» 

' < „„„ 22 6 g (0.06 Hoi) trans-N-/?'-Chlor- 
Wlrd di. Oxjdatlou von 22,6 g ( ^ n . (2 .^1- 

thio-«etidlno«..2> RUckst and der organischen Phase 

beute betrftgt 58 % der Tbeorle. 

r *5 38 C 4,65 H 7,18 S 8,21 % 
<= 1S ft^2°6 gef> . CS s,8 H 4,8 N T.5 8 8,1 * 



..^^•-^ I Ta/a,; er-60« C -It Oxon oxi-l.rt 
io 200 .1 Ac.ton und 10 »1 Waaser % 
uad .io ob.a b .. Ch r 1 e« .u f «.^n ^ ^^ ttji _ 

b.1 185 - 180°C unte, — 

» 

schmelzen. 

k C 53 03 H 3,89 H 7,73 S 8,85 

_ u v o S berechnet: c s>«J,w " ' fi 

ci&i) 26 cs3 - 3 H3>7 H7 • 7 : 



Belspfel 



16 



. . C0.015 Jl, ^^^S^SS^T^ 
4-/2--»athyl-propen-<2 27-yl tWo^ bahand.lt. 
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„1\ fCU) S uad 15 »1 JVrWln >cr- 
, 8svm - nut. Sie vird nit 15 -1 <™a'a lRSSen . »ach AntM- 

b eituo, : «-U nclSP ' C ' " s t 0 2 », desaKtlvlcrt It 10 % 

clir o,»atogra I >blcrt " "Jlnheltllches 51 erbalten 
aunnschlcbtcbronatographisen kt de9 so erbal- 

Blt Methanol KrlstalXlslort De _* C loxy-1-acetonyltblo- 
« 0 cn traas-H-Car^.thoxy-thyl 3 t ?4 % 

lietrt bei *> 9 
azetidinon-(2) lieg* 

der Theorie. « a 77 N 3,49 S 15,97 % 

b .-r I H /.t H3, 3 15, * 

so ,er d en aacb ~**^T t< ^Sh einb.ltlicben 
Tneorie) elnes «-» ohl '* t ^ ulld NH P.-SpeKtrun das trans- 
Barzea erbaltee. das nach l rphenylvS uUo„,loxy-4- 

n -Carbomothoxymethyl-3-(3 ,•» 

acetonyltblo-azetldlnon-C2> darstellt. 



Beispiel 17; 



M /oM„ v l-3-phthalimido-4-mcthyl- 

3 e ^-n^rrroTattUeac/io^ . — 

,„lo-a«tldlnon-<2> »er QUlvalent ozon oxydiert. 

(150 : 20 -1 ) bei -60 C -It 1 ^ RM1Btenper at»r 

Mach Zugabe vod 10 nl <CH 3 > 2 s w ent . 
bel assen. Der «0cKst*nd dcr -"""^^U^"". 

W« —» DUM8ChlCht Tro B OE .ird "as 01 wird In 100. .1 
das nlcht Kristallln .rh.ltca wird 0 nylhy . 

Xthaaol .am gelost nnd nit 0 « MW . Krl „ taUo 
0 ra*ln versetzt. Die sofort ausfalleode g 1} 
«rden nach 2 Stuadea abgesaugt und nit C^OH . 
sluretrel gewaschen. 



.no 
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, rr2 * cler Tbcorib) 2 ,4-Dinitrophenylhycrazon 

dcs trans-K.FomlB.eth l P UDkric t.allisicrcn 
non-(2) von School zpunkt 199 zuu 

aus Eisessig). * 
eHlol berechnct: C 49,58 H 3,33 K 17,35 B 6,«2 % 
C 20"16VV S tte ; . 49 7 „ 3,3 N 17,2 S 6,7 % 

(484,5) gefundon : C 

RAispiel 18 ;_ 

T 7 g (0,02 Mol) trans-K-Phcnyl-3-to 3yl o, y -4-propar C ylthlo- 
aletldlnon-e) ,«rden in 200 1 Methylene, orld bel -60 C 
nit Ozon behandelt. Nach Aufnah-e von 0.02! Uol 0 3 1st die 
SL, blau g.x.rbt. En warden 20 »1 <«,),. -W^^. 
r auf 8 Stunden bel Eau^tenperatur belassen wlrd. Haeh Auxar 
□eiten »lt ..seer wlrd das Liisungsmlttel verdanpft. der 

:Ue —u- - f~:r«. t r«;;in. 

rjssrss-^ rr-c pounds , r «... 

Tbe Systemat das 0( 03 Mol 2 ,4-Dinltrophenylnydra*in 

tnalt ligegeoen Bs ialit soxort ein rotgeiarbter Hleder- 
senlag aus der abgesaugt und nit AIkoHoI = V C 1. » snure- 
scniag . A , lcbeu te 8 e. Schmelzpunkt unscharf 

r^rrS^ri-STS si-nden Eisessig. Pie Verbindung 
It* u^gefallt durcb Loses in K,U=. Binetbyls-lioxyd und Z-u- 
labe von 10 Volunentellen Elsessl*. Der S=h„elapunKt liegt 
L. bel 228 - 230°C. Nach IE- und NMB-SpeUtrum liegt da. 
Bis-2!4-din!tropben,lhydra Z ondes t ranB-N-Phenyl-3-toeylox,- 
4 J^3.-dioxo-propy$thlo-.zotldinon B -C2> vor; die Ansbeut. 

betragt 51 % der Theorie. 

C H« N 0 S« berechnet: C 47,75 H 3,23 N 16,17 S 8,23 % 
C 31 H 25 N 9°12 & 2 ^ 3 N 16 ,3 S 8,2 % 

(779,7) gefunden : C 17 , a n 



Beisplel 19 1 



16 5 g (0,067 Mol) rohes trans-N-/?' -chlor-propen-(2 «l7-yl-3- 
Lro^-4-/?-«ethyl-pro P en.(2M7.yl-thio-azetidlnon-(2) wer- 

d e. Taothylcnchlovid : Methanol (220 : BO ,nl) b*-.. C olt 
Ozon behandelt. Nach Aufnahme von 0,130 Mol 0 3 werden 40 .1 

20981^/16^9 
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(CU > S und 40 ml Pyridin «ugo C cbon, wor*uf 4 Btuadtn bei 
Ravmte^cratur belasson ulrd. x;ird, ric la Boi,picl 15 
auf-earbeiten nnd der nUchstand dor orgauiachen Phase (5,5 g 
ttl)"wlo iiblich chromato;;raphi »t (2,5 x 100 cm Sflule', elu- 
iert mlt Cyclohexan : Athylacetat 1 : 2) . In den rraktionen 
10 - 16 werden 1,5 c oJnec diinnschlchtchromatographisch eir- 
beltllchen Ola erhalten, das gcmiilS KBR-Bpektru. das trans-N- 
C arbomethoxy-inethyl-3-hydroxy-4-acotonylthio-azetldlnon-(2) 

durstellt . 



geisplel 2Q; 

8,6 g (0,02 Mol) trans-3-/? , -Chlorphenyl7-sulfonyloxy-4- 
/2"» ,3'-dimethyl-buten-(2 • Ji7-yl-thlo-N-/^'-methyl-propen-(2 »>7- 
yl-azetidinon-<2) werden In Methylenchlorid : Methanol bei 
-70°C mlt Ozon oxydiert . Nach Aufnahme ven 0,043 Mol 0 3< wer- 
den 20 ml (CH 3 ) 2 S zugegoben, Dann wird 4 Stunden bei Itaumtem- 
peratur belassen und die Losune mit Wasser gewaschen. Aus dem 
RUckstand der organischen Phase kristallisieren^mit Methanol 
4 g farblose Kristalle vom Schmelzpunkt 72 - 74 C. Sie sind 
in alien Eigenschaf ten mit trans-N-Acetonyl-3-(4'-chlorphenyl) 
sulfo#xy-4-acetonyl-thio-azetidinon-(2) von Beispiel 13 iden- 
tisch. Die Ausbeute betragt 50 % der Theorie. 
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